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(57) Abr^g^: Proc^6 de d^p6t d*un rev€tement sur la paroi d*un recipient m^tallique dans lequel on depose le revetement h Taide 
d'un plasma sous une pression voisine de la pression aimosph^rique. Le recipient m^tallique peut 6tre un bofder de distributeur 
aerosol et le revStement obtenu remplace avantageusement la couche de vemis interne g^n^ralement d^pos6e dans de tels recipients. 
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PROCEDE DE DEPOT D'UN REVETEMENT SUR LA PAROI DE BOITIERS 

METALLIQUES 



5 DOMAiNE TECHNIQUE 

^invention concerne un precede permettant de deposer un revetement 
protegeant la surface interne ou externe de recipients metalliques. Ces 
recipients sont destines d contenir des produits liquides d pateux tels que des 
w produits pharnnaceutiques, parapharmoceutiques, cosm6tiques et 
alimentaires. II peut s'agir de boTtiers distributeurs de produits sous forme 
d'aerosoL de mousse ou de gel d Taide d'un gaz sous pression. 

ETATDE LA TECHNIQUE 

Les recipients metalliques mettent les produits qu'ils contlennent 6 Tabri d'une 
contamination par I'exterieur ou d'une degradation de leur composition par 
Evaporation de Tun de leurs constituents. La poroi m6tallique est en effet une 
excellente barridre de diffusion oux gaz et aux orSmes. Par centre il est souvent 

20 pr§f§rable d'6viter que cette parol se trouve en contact direct ovec lesdits 
produits. Ce contact peut en effet etre maintenu plusieurs annees dans les 
conditions de temperatures relativement §levees pr§vues dans le cadre de 
r utilisation de ce type de conditionnement (environ 50^C) et de telles 
conditions ne permettent pas d'eviter une certoine sensibilite d la corrosion, 

25 quel que soit le metal employe. Pour cette raison, la paroi metallique est en 
general revetue interieurement d'une couche de vernis destin6e d faire 
durablement borriere aux environs de 50°C entre le gaz propuiseur, les produits 
et ladite parol metallique. 
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La nature du vemis et son epaisseur sont choisis en fonction des produits ou du 
gaz propulseur contenus. II s'agit en general de connposes epoxy-phenoliques, 
d'organosols vinyliques, de polyesters, du polyannides imides, etc... Le vernis est 
d6pos6 sur la poroi interne du r6cipent par un pistolet qui entre plus ou moins 

5 profonddment dans le boTtier mis en rotation (voir figure 1 ). Le vernis est ensuite 
s§che par troitennent thermique ou polymerise par excitation UV. Mais, quelle 
que soit la nature du vernis utilise, on obtient une couche peu ductile, en 
general d'autant moins ductile qu*elle a de bonnes proprietes de barriere de 
diffusion; En raison de cette faible ductilite, il est necessaire de limiter la 

10 deformation plastique imposee ulterieurement au recipient. 

PROBLEME POSE 

Le probldme se pose sur tous les types de recipients m6talliques dont le goulot 
15 entourant Torifice de distribution a un diam^tre inf6rieur au diamdtre (ou a une 
grande dimension caracteristique) du corps du conteneur. Nous aliens illustrer 
ce probleme avec les boTtiers de distributeur aerosols: ceux-ci presentent un 
fond, un corps sensiblement cylindrique et un col en forme d'epaule reliant le 
corps cylindrique d une ouverture, de diametre sensiblement inferieur a celui 
20 du corps cylindrique. Cette ouverture est entouree par un bord roule, sur lequel 
on vient fixer une coupelle supportont la valve de distribution. 

La pose du vemis sur la surface interieure est surtout delicate lorsqu'il s'agit de 
boTtiers monoblocs. Dans le cas de boTtiers realises avec un fond et/ou un 

25 d6me rapporte(s), il est possible de faire le d§p6t de vernis sur les parties deja 
deformees, T operation s'effectuant ovant Tassemblage de ctiacune de ces 
pieces. Par centre, ces boTtiers presentent des qualites esthetiques inferieures d 
celles des boTtiers monoblocs et presentent plus de risques de perte 
d'etancheite. Les boTtiers en alliage d'aluminium presentent I'avantage de 

30 pouvoir etre realises monoblocs: une ebouche avec un fond et une poroi 
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cylindrique est mise en forme par filage par choc (ou emboutissage), suivi 
6ventuellement de passes d'dtirage puis Textremite ouverte de I'ebauche 
cylindrique est conifiee (formation du col), rognee et tamponnee pour former 
un bord roul6 destin6'6 recevoir la coupelle de valve. 



II est difficile de faire le depot du vernis lorsque le boTtier multipieces est d6jd 
assemble ou lorsque le boTtier monobloc est completement mis en forme. 
L'accessibilite du pistolet a Tinterieur du boitier est en effet restreinte en raison 
du faible diametre de I'ouverture du col (en general un pouce ou moins) de 
10 telle sorte que I'epaisseur du revetement ne peut pas etre reguliere 6 Tinterieur 
du boTtier. 

En effet, si Ton veut vernir Tint^rieur du boTtier lorsque celui-ci est completement 
mis en forme, il est n6cessaire d'avoir un fond de forme suffisamment peu 

15 accident§e pour permettre aux pistolets de diffuser le vernis sur la totalite de la 
paroi du fond. Celui-ci a clossiquement la forme d'un pied torique exterieur qui 
entoure un dome concave destine 6 mieux resister a la pression interne. Pour 
recouvrir de vernis toute la paroi du fond il faut avoir un pied torique aussi large 
et peu profond que possible. De plus, meme si le depot du vernis est effectue 

20 avant que Textremite ouverte ne soit conifiee, il faut utiliser des buses tres 
minces delicates d'emploi - car elles sont fragiles et se bouchent facilement - et 
leur imposer un trajet assez long, pour couvrir le plus regulierement possible 
Tensemble de la surface interieure, ce qui limite fortement les cadences de 
production. 



On fait done en general le dep6t du vernis sur la face interieure de Tebauche 
de boTtier, c'est-d-dire avant conification de I'extremite ouverte et avant mise 
en forme complete du fond. Si ie retreint correspondant a la conification est 
relativement bien accepte par le vernis en raison de la nature compressive des 
30 contraintes engendrees, ii n'en est pas de meme pour les operations de 



5 



25 
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tamponnage destinees d realiser le bord roule et pour les operations de mise 
en forme du fond du boTtier, ces deux types de mise en forme faisant intervenir 
des contraintes de traction et conduisant assez rapidement d la creation de 
craquelures sur le vemis. II en r6sulte une perte des proprietes barrieres 
5 recherchees. 

Ainsi, pour eviter la chute de ces proprietes barrieres, Thomme du metier en est 
reduit soit d choisir un vernis plus ductile mais moins efficace soit d limiter au 
strict necessaire la deformation ulterieure de i'ebauche de boTtier ce qui limite 
10 les conditions d'emploi des boTtiers aerosols ainsi produits (diametre plus faible 
done moindre contenance). L'homme du m6tier aboutit done d un compromis 
rarement satisfaisant. 

On connaTt par ailleurs des proc6d6s permettant de rev§tir la surface interne 
J5 de recipients metalliques tels que les boTtes-boissons. Ainsi W095/22413, 
DE 43 18 086 ou encore FR 2 776 540 divulguent des dispositifs complexes 
permettant de mettre en oeuvre, d tres grandes cadences, le depot d'un 
revetement assiste par plasma sur la surface interieure d'un boTtier. Les 
precedes mis en oeuvre ont comme caracteristique commune d'imposer un 
20 vide assez pousse d I'interieur du recipient. Pour satisfaire d cette double 
contrainte: trds forte cadences et vide pousse, ces dispositifs sont 
necessairement trds coOteux et ne peuvent §tre omortis 6conomiquement 
qu'avec la production d'une quantity considerable de recipients ainsi traites. 



PROBLEME POSE 

La demanderesse a cherche un precede fiable permettant d'obtenir un 
revetement protegeant efficaeement la paroi de recipients metalliques, ce 
30 precede devant etre economiquement satisfaisant pour la fabrication de 



25 
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recipients m6talliques qui, tels les boTtiers pour distributeurs aerosols, sont realises 
d des cadences et en quantites typiquement dix d cent fois plus faibles que les 
boTtes-boissons. 

5 OBJET DE INVENTION 

L'objet de i'lnvention est un procede de d6p6t d'un revetennent sur la surface 
d'un recipient nnetallique, ledit procede etant assiste par plasma, caracterise 
en ce que ledit procede est realise sous une pression voisine de la pression 
10 atnriosph§rique. 

Selon r invention, on effectue ce d§p6t en utilisant un reacteur plasma de 
traitement de surface. Le plasma peut etre genere sous differents types de 
d^charges: arc, decharge luminescente, d§charge au travers d'une barri§re 
15 di6lectrique ou decharge de type corona avec differents types d'excitation: 
micro-ondes, radiofr6quences, courant alternatif de moyenne frequence. Les 
deux derniers types de generation de plasma presentent Tavantage de 
pouvoir etre realises sous une pression voisine de la pression atmospherique. 

20 En effectuant un rev§tement par condensation apr^s decomposition d'un 
corps ou d'un compose gazeux, le plasma peut etre genere 
• soit par decharge barriere dieiectrique ou decharge de type corona entre 
le boTtier et une electrode; dans ce cas, Tentrefer devont etre assez etroit, le 
dep6t se fait de preference avant conification; 

25 • 'Soit en utilisant un mode de generation de plasma transfere: on forme le 
plasma en dehors de la zone de traitement au moyen d'une decharge d 
arc ou d'une decharge micro-onde ou radiofrequence. Ce plasma est 
ensuite introduit d rinterieur du recipient au moyen d'un manchon qui 
permet d'assurer la repartition homogene du revetement sur la surface 
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interieure dudit recipient. Le recipient se trouve ainsi dans une position de 
post-decharge. 

Avec une presslon de travail proche de la pression atnnosphdrique, le temps du 
5 traitement de d6p6t est notablement r6duit. Int6gr§ dans la ligne de 
fabrication ou effectue hors ligne (en batch), ce traitement devient 
economiquement compatible avec des cadences de fabrications de Tordre 
de plusieurs centaines d' unites par minute. , 

10 Le traitement de revetement peut etre effectu6 en « batcti » sur une quantite 
de boTtiers en rapport avec le flux continu de boTtiers provenant de la choTne 
de fabrication. Le traitement batch peut etre effectue de fa?on totalement 
independante de la chaTne de fabrication qui inctut le laquage et/ou le 
survemissage de la surface ext6rieure des boTtiers. Mais on peut 6galement 

15 envisager d'int§grer le traitement dans le cycle de fabrication. 

Le materiau a deposer peut etre tout moteriau ne reagissant pas avec les 
produits et le gaz propulseur destines a etre contenus dans le boTtier. De 
preference, on choisit le corbone d tendance polymerique, c'est-a-dire 
20 comportont un reseau de chaTnes de carbone amorphe avec liaisons 
hydrog^ne, la silice, Talumine, tout oxyde, nitrure ou carbure ou leur melange 
ou leur combinaison d'un ou plusieurs des metaux suivants (Si, Mg, Al, Ti, Zr, Nb, 
To, Mo, W, V) ou encore une mati^re plastique polymerisee sous assistance 
plasma. 

25 

Quel que soit le proc6d6 de g6n6ration du plasma choisi, on vise une 
epaisseur de depot comprise entre 150 A et 1500 A, de preference 200 d 500 A. 
On vise 100 A/s comme ordre de grandeur de la vitesse de d6p6t. Celle-ci est 
de Tordre de 50 A/s quand on fait appel 6 un plasma froid (decharge type 
30 corona ou dielectrique); par centre, elle peut depasser 300 A/s avec un 
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plasma type plasma thermique. Ainsi la dur§e du dep6t peut etre limitee d 
quelques secondes, voire quelques dixfemes de secondes avec le plasma type 
plasma thermique. Meme s'il faut troiter simultanement plusieurs boTtiers, on 
peut introduire dans la chaTne de fabrication des accumulateurs de taille 
5 identique d ceux qui sont employes dans Tart anterieur pour le s^chage du 
vernis. Le proc6de permettont una plus grande vitesse de depot est prefers s'il 
s'agit d'introduire un dispositif de troitement integre dans to chaTne de 
fabrication. 

10 Pour le depot de carbone d tendance polymdrique, on choisit de preference 
comme gaz pr6curseur, un gaz choisi parmi les alcanes, les alc6nes ou les 
alcynes ou leur m6langes. 

Pour le d6p6t de silice, on emploie de preference cbmme gaz pr6curseur de 
15 THMDSO (hexam^thyle-disiloxane) ou du TMDSO (trimethyle-disiloxane). Pour le 
depot d'alumine, on emploie de preference comme gaz precurseur un gaz de 
compose organometallique, tel que le tributyle-aluminium AI{C4H9)3 ou le 
triethyle-aluminium, que Ton fait circuler dilue dans un melange argon et 
oxygene. En jouant sur la proportion d'oxygene, on realise des depdts 
20 contenant une certaine proportion de carbone pouvant atteindre 20%. La 
demanderesse a constate sur de tels d6p6ts que Ton obtenait un 
comportement d'autant plus ductile que le depot est riche en cariDone, sans 
doute parce le reseau de silice ou d*alumine, dans lequel le carbone doit etre 
incorpore, est plus Idche. 



De meme, lorsqu'on fait un depot de carbone, 11 est preferable de melcnger le 
precurseur choisi (de Tacetyiene per exemple) avec Tun des gaz precites 
(HMDSO , TMDSO , tributyle-aluminium) de fagon d obtenir des proprietes 
barrieres amelior^es. Pour les depots effectues sur des 6bauches de boitier 
30 devant etre par la suite d6formees, on determine le melange de telle sorte que 
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la teneur en aluminium ou en silicium du depot soit voisine ou inferieure d 5 %. II 
s'agit en effet d'am^liorer Tadh^rence du depot sur le substrat mais de ne pas 
trop degrader le comportement ductile du depot, et 6viter ainsi un 6caillage 
au moment de la deformation ult6rieure. 

5 

Ce procede pr6sente Tavantoge de pouvoir etre effectue sous une pression 
proche de la pression atmospherique, de preference entre 200 et 760 
millimetres de mercure. Une pression legerement plus foible que la pression 
atmospherique permet de mieux controler la purete du gaz circulant dons le 
w conteneur. On realise de preference un balayage preolable ovec un gaz 
inerte, du type argon pour eviter la formation d'impuretes (risque de reaction 
avec I'azote de i'air, la vapeur d'eau, etc..) susceptibles de deteriorer la 
qualite de I'adherence de la couche ainsi deposee. 

15 Dans une premiere variante de rinvention, on realise en ligne le d6p6t par 
decharge dieiectrique, de preference au milieu de la chaTne de fabrication, 
sur les ebauches de bottlers non encore conifiees. On introduit une electrode 
de forme adoptee au fond et d la paroi cylindrique de I'ebauche. Pour avoir 
un depot regulier, Telectrode doit en effet etre aussi proche que possible de la 

20 parol d revetir (distance typiquement inferieure au centimetre). Ceci incite d 
employer une electrode epousont la forme de I'interieur du bditier. que Ton 
peut introduire dons le boTtier avant conification. On introduit reiectrode dans 
le volume interieur du boTtier. Celle-cl, descendant assez bos dans le boTtier est 
de preference creuse, de fogon d alimenter Tinterieur du boTtier en gaz 

25 precurseur. Elle est enrobee d'une matidre plastique de type polypropylene sur 
une epaisseur au moins egale d 20 (j. L'eiectrode doit etre remplocee (du 
moins re-enrobee) regulierement car le poiymere se decompose au cours du 
troitement. En contrepartie, le carbone ainsi libere peut servir d la formation du 
corbone d tendance polymerique du revetement d deposer, ce qui permet 

30 de diminuer la quantite de gaz precurseur consommee. 
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Pour cette premidre variante, il est preferable de limiter r6paisseur du dep6t a 
300 A. On choisit de preference un rev^tement comportant du carbone a 
tendance polynn6rique obtenu par decomposition d'un precurseur 
5 comportant un gaz de type alcene. II est possible egalement de deposer un 
vernis peu reticule obtenu par polymerisation plasma. 

Le revetement obtenu, beaucoup plus fin que la couche de vernis de I'art 
anterieur et mieux ancre sur son substrat, tolere en effet la deformation 
w ulterieure compressive impos6e par la conificotion sans pour cela se craqueler 
et perdre ainsi Tefficacite de ses proprietes barrieres. 

Afin d'obtenir une bonne adherence de la couche deposee, il est preferable 
que le substrat presente, juste avant le traitement de d6p6t, une surface 
15 activee, ou tout au moins, bien nettoyee. 

Cette preparation de la surface peut etre ossuree par le traitement prevu dans 
Tart anterieur, ou, avant vernissoge interieur, on enleve en effet les traces de 
lubrifiant (stearate de zinc ou equivalent) utilise pour faciliter le filage par choc 
20 en effectuant un degraissage de preference thermique, ou encore un 
degraissage chimique tel que I'un de ceux classiquement employes, c'est-a- 
dire en utilisant un diluant de type perchlorethylene ou en pratiquant un 
lavage d chaud de IMnterieur des boTtiers avec de la soude coustique suivi 
d*un blanchiment avec de Tacide nitrique.. 



Les boTtiers sont sortis de la chaTne transfert d'une fagon identique d celle 
employee pour le depot de vernis interieur. Le cycle devant etre 5 6 15 fois plus 
long que celui du vernissoge, il est preferable de placer les boTtiers sur un ou 
plusieurs plateaux tournonts de plus grand diametre que celui des tourelles 
30 utilisees pour le depot de vernis. Le boTtiers sont maintenus par un dispositif 
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semblable a celui employe sur les conifieuses. De preference, les fonds sont mis 
a leur forme finale (pied torique entouront un dome concave) par exemple 
par tamponnage avant d'introduire T^lectrode de fomne dans ie boTtier. 



5 Dans une deuxieme variante de i'inventlon, on realise Ie d6p6t avec un mode 
de generation de plasma transfere, soit hors ligne, soit de preference en ligne, 
6 la fin de la chaTne de fabrication iorsque Ie boTtier est conifie et que Ie bord 
roule est realise autour de Touverture. Le deuxieme exemple montre un 
dispositif ou le plasma est forme par excitation a arc haute frequence. Le 

10 - plasma est introduit d Tinterieur du recipient en passant d trovers un manchon, 
perfore, isolant et refractaire. Ce manchon est introduit dans I'interieur du 
boTtier et son extremite ouverte est placee d proximite du fond de telle sorte 
que le plasma doit circuler du fond du boTtier vers I'ouverture. II est perfore sur 
toute so hauteur pour laisser circuler le plasma dans tout le volume int§rieur du 

15 recipient, Lorsque des vitesses de d6p6t extrSmement elevees sont visees, on 
prdvoit de refroidir ce manchon au moyen d'un systdme de double poroi avec 
une circulation d'eau entre les parois. 

Dans une troisieme variante de I'invention, on realise en ligne le depot par 
20 decharge corona, de pr6f6rence en fin de choTne de fabrication, sur les 
boTHers d§jd conifies. On introduit une Electrode de forme adoptee d 
Touverture: so section orthogonale a un contour presentant un grand nombre 
de convexit6s et d'angles aigus orient6s vers rexterieun mais son contour 
enveloppe a un diametre inferieur d celui de Touverture. De la sorte I'electrode, 
25 m6tallique, peut etre introduite facilement dans le boTtier d6jd conifie et 
pr^sente des convexites longitudinales et des aretes orientees vers lo parol 
interne du boTtier. Une telle geometrie d'electrode fovorise les effets de pointe 
favorables d ce type de decharge. Comme dons les autres variantes, 
Telectrode, descendant assez bos dons le boTtier, est de preference creuse, de 
30 fogon d alimenter Tinterieur du boTtier en goz precurseur. 
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Evidemment, rien ne s'oppose a ce qu'un depot puisse 6galement etre 
effectu6 6 I'ext^rieur de la paroi du boTtier. De plus, meme si la realisation d'un 
bottler m^tallique pour distributeur de produits sous forme d'a6rosols a 4te 
decrite pour illustrer I'invention, celle-ci s'applique a la realisation de tout 
recipient m^tallique dont on cherche d isoler la paroi par rapport ou produit 
qu'il est destine a contenir. 

La figure 1 illustre le pistolet utilise pour le revetement d'un vernis employe dans 
Tart anterieur. Le pistolet 60 est introduit dans Tebauche de boTtier 1 (Figure 
lb), c'est-d-dire le boTtier obtenu apres filage mais avant conification et mise 
en forme du fond 5. L'6bauche est mise en rotation R et le pistolet 60 distribue 
le vernis 61 sur la face int6rieure de lodite ebauche. 

La figure 2 represente un dispositif permettant de revetir Tinterieur des boTtiers 
par excitation d*un plasma sous une pression proche de la pression 
atmospherique selon la deuxieme variante de I'invention. 

La figure 3 schematise un dispositif permettant de revetir Tinterieur des boitiers 
par excitation d'un plasma sous une pression proche de la pression 
atmospherique selon la premiere variante de I'invention. 

MODES DE REALISATION DE LINVENTION 

Exemple 1. Depot d'un revetement d'aiumine sur la paroi interne d'un bottler 
aerosol monobloc (Figure 2) 

Cet exemple correspond d ta deuxieme variante de rinvention: la methode 
employee permet de revetir la surface interne d'un boTtier 11 dejd mis en 
forme, presentont un col 9 et un fond 15, compose d'un pied torique 7 
entourant un dome concave 6. 
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Le boTtier 11 est place dans une enceinte U dans laquelle il est possible de 
foire tres rapidement une depression de I'ordre de 300 mm de mercure. Une 
petite electrode 24 se trouvant au centre de I'enceinte est amende au 
5 contact du fond 15 et ie boTtier est porte d un potential V permettant de 
controler la qualite et la regulorite du depot obtenu. 

On d^ploce ('ensemble de telle sorte qu'il soit mis au regard d'un dispositif de 
generation de plasma tronsf^re 21 solidoire d'un monction 22. Le manchon 22 
10 est ensuite introduit dans le boTtier 1 1 . Avant que le plasma ne soit forme, Id 
pression est portee 6 300 mm de mercure et on injecte de Targon par le 
manchon 22 de telle sorte que Tair ambiant stagnant dons le boTtier soit 
evacue en dehors de I'enceinte. 

15 Le manchon 22 est generolement en quartz ou en ceramique. En I'occurrence, 
on utilise un melange olumine - zircone. II possede un grand nombre de 
perforations 23 de petit diametre (0 < 0,1 mm ) traversant son epaisseur (de 
Tordre de 3 mm), Ces perforations sont realisees sur toute la hauteur du 
manchon 22. Avant et pendant la generation du plasma, les moyens de 

20 pompoge 17 de I'enceinte 16 fonctionnent et cr6ent un differentiel de pression 
entre I'interieur I du boTtier et Tenceinte E tel que le goz injecte dans le boTtier 
circule en remontant vers le col. 

On injecte un melange tributyle aluminium (10%) argon (85 %) et oxygene (5%) 
25 comme gaz precurseur. Le plasma, genere par une source excitee a 250 kHz 
sous un tension de 10 kV, vient affleurer la surface interne du boTtier en 
apportant les elements composont le revdtement qui est compose 
essentiellement d'olumine mois comprend un peu de corbone a tendance 
polymerique. Une dizaine de secondes suffit pour obtenir un revetement de 



30 250 A. 
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Exemple 2. Depot d'un revdtement mixte en carbone a tendance polymerique 
et silice sur la parol interne d'une ebauche de boTtier aerosol (Figure 3] 

Get exemple illustre la premidre variante de rinvention. II s'agit du depot d'un 
r0v§tement de la surface interne de boTtiers au milieu de la chaTne de 
fabrication, c'est-a-dire d un stade oO le boTtier n'est pas encore conifie. Ce 
stade se situe dans la chaTne de fabrication exactement 6 I'etape actuelle du 
dep6t de vernis de Tart anterieun que ce proced6 propose de remplacer. 

L'6lectrode 32 a une forme qui Spouse d 2 mm pres la forme de la surface 
inteme d'une 6bauche de boTtier 1 fil6e 6tiree. Elle est enrobee d'une couche 
de polypropylene de 20 fj. Le fond de I'ebauche a dejd 6te mis en forme: il 
comprend un pied torique 7 qui entoure un dome concave 6. L'electrode est 
percee d'un conduit 31 qui permet d^apporter le gaz precurseur P dans 
rentrefer entre r6lectrode et le boTtier 

Le boTtier est place d Tinterieur d'un manchon 30. Un chapeau 33 portont 
r6lectrode 32 est plac6 au dessus de I'ensemble, d Tinterieur duquel des 
moyens de pompage primaire sont actionnes avant la mise en place du 
chapeau, de telle sorte que I'air est expuls6 (70) de Tint^rieur du manchon et 
du bditier et est remplace par le gaz inerte amene par IMnterieur de 
r electrode. Une pression voisine de 300 mm de mercure est otteinte 6 Tinterieur 
de I'enceinte, Dans le fond du manchon, un contacteur 34 est plaque contre 
le fond 5' du boTtier. On porte celui-ci a la masse et Ton applique une vingtaine 
de kV sur Telectrode. Le gaz, un melange acetylene - HMDSO -argon, dont le 
debit correspond respectivement d 20 seem, 10 seem et 15 seem (ssem etant 
une unit6 stgnifiant cm3 standard par minute) est injecte et le plasma est 
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genere par une source excit§e a une frequence de 250 kHz. Quelques 
secondes suffisent pour obtenir un d6p6t regulier de Tordre de 250 A. 

II est possible de ne pas utiliser d'enceinte et de faire le traitement d pression 
5 atmosph§rique; dans ce cas, il est pr6f§rable de faire un boloyage d'argon 
prealoble au traitement plasma de fagon a evacuer Tair stagnant. Le dep6t 
necessite dans ce cas quelques secondes de plus. 

10 Exemple 3. Depot d'un revetement d'olumine sur la parol interne d'une 
ebouche de bottler aerosol 

Cet exemple correspond d la troisi^me variante de I'invention, ou on realise le 
d6p6t par d6chiarge corona en fin de chaTne de fabrication, sur les boTtiers 
J5 d6]d conifl§s. 

On introduit une electrode de forme adoptee a Touverture: sa section 
orthogonale a un contour pr6sentant un grand nombre de convexites et 
d'angles aigus orientes vers Texterieur; mais son contour enveloppe a un 
20 diametre inferieur d celui de Touverture (25, 4 mm). De la sorte Telectrode, 
m6tallique, peut Stre introduite facilement dans le boTtier d6ja conifie 
(diamdtre du corps cylindrique du boTtier: 45 mm) et presente des convexites 
longitudinales et des aretes orientees vers la poroi interne du boTtier. 

25 L'6lectrode est creuse, ce qui permet d'alimenter Tinterieur du boTtier en gaz 
precurseur. On injecte un melange tributyle aluminium (10%) argon (85 %) et 
oxygene (5%) comme gaz precurseur. 

Le boTtier est I'anode, I'^lectrode la cathode. On impose une tension de 15 kV 
30 pulsee 6 200 kHz. Le plasma est genere entre les aretes de Telectrode et la 
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paroi interne du boTtier distante d'une dizaine de mm de ces arStes et vient 
affleurer la surface interne du boTtier en apportant les elements composant le 
revdtement qui est compose essentiellement d'alumlne mais comprend un peu 
de carbone 6 tendance polymerique 

5 

Un manchon isolant est place en partie haute de Telectrode, ce qui permet 
d'eviter un depot preferentiel au niveau du col. 



w AVANTAGES DU PROCEDE SELON INVENTION 

Avantages concemant plus particulidrement la fabrication de boTtiers. pour 
distributeur aerosols: 

♦ le depot est mince et d§formable: les propri6tes borrieres sont maintenues ; 

♦ le depot est regulier : 

15 ♦ possibilite de d§finir des formes de fond plus accidentees, avec notamment 
un pied torique plus 6troit 

♦ il n'est plus n6cessaire d'equiper la chaTne de fabrication des enceintes de 
traitement thermique pour le s6chage du vernis. 



20 
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REVENDICATIONS 



1) Proced6 de d6p6t d'un revdtement sur la surface interne d'un recipient 
m6tallique dans lequel on depose le rev§tement a Taide d'un plasma 

5 carocterise en ce que le plasma est gener6 sous une pression voisine de la 
pression atmospherique 

2) Proced6 seion la revendicotion 1 ou le plasma est genere sous une pression 
comprise entre 200 et 760 millimetres de mercure. 

10 

3) Proced6 selon la revendicotion 1 ou 2, ou le d6p6t est pr6ced§ par un 
balayage avec un gaz inerte. 

4) Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 1 d 3 ou ledit 
15 revetement a une epaisseur comprise entre 150 et 1500 A et comprend un 

materiau ou un melange de materiaux appartenont au groupe suivant: 
carbone d tendance polymerique, oxydes, nitrures ou carbures ou leur 
melange ou leur combinoison d'un ou plusieurs des metoux suivants (Si, Mg, Al, 
Ti,Zr,Nb,TaMa W,V). 

20 

5) Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 1 d 4 ou ledit r6cipient 
metallique est un boTtier de distributeur aerosol et ou so surface interne est 
revdtue avant conificotion. 



25 
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